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In the prodn. of aminopropyl ethers (I) of polyhydric alcohols (II) by 
addn. of excess CH2:CHCN to (II) in the presence of alkaline catalysts 
(III) and hydrogenation of the cyanoethyl ether (IV) formed, afJBL 
remov^ CH^CHCN, the mixt. is treated with NH3 before 

hydrogenation. 

- (I) are used in the prodn. of synthetic resins by reaction with 
epoxides or dicarboxylic acids. Under suitable conditions, NH3 reacts 
with CH2:CHCN without causing aminolysis of (IV). On hydrogeneration, 
the aminonitriles are converted mainly to H2N(CH2)3 NH2, which is a 
valuable by-prod. 

- Better results are obtd. if a small amt. of an aprotic polar solvent 

is added before the NH3. E.g. HO(CH2)40H was reacted with CH2:CHCN is 
the presence of C6H5CH2NMe30H, treated with N-methylpyrrolidone and 
NH3 and hydrogenated. No loss of catalytic activity or increase in the 
yield of prods, with a higher b.pt. than H2N(CH2)30(CH2)40(CH2)3NH2 
occurred in 5 months prodn. 
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Patentanspruch 



Verfahren zur Herstellung von Aminopropyl&thern mehrwertiger 
Alkohole durch Anlagerung von Uberschtissigem Acrylnitril an 
mehrwertige Alkohole in Gegenwart alkalischer Katalysatoren 
und Hydrierung der erhaltenen CyanSthyl&ther , wobei das noch 
tiberschiissige Acrylnitril vor der Hydrierunp; beseitigt wird, 
dadurch gekennzeichnet , daft man das zur Hydrierung bestimrate 
Reaktionsgemisch, das mehrwertige CyanSthy lather neben 
untergeordneten Mengen an Acrylnitril und gegebenenf alls 
CyanathylStheralkoholen enthSlt, vor der Hydrierung mit 



Ammoniak umsetzt . 
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Unser Zeichen: 0.Z.J1 721 Mu/Ja 
67O0 Ludwigshaf en, 9- 12 -1975 

Verfahren zur Herstellung von Aminopropyiathern mehrwertiger 

Alkohole 



Es ist bekannt, daft man im technischen Maftstab Bis- (3- amino 
propyD&ther der allgemeinen Formel 



NH 



2 - ( CH 2 ) 3 -0- A-0- ( CH 2 ) 3 -NH 2 



durch Umsetzung von zweivrert igen Alkoholen (Diolen) HO-A-OH 
mit Acrylnitril zu den entsprechenden BiscyanSthylSthern 

CN- ( CH 2 ) 2 -0-A-0- ( CH 2 ) 2 -CN 

zu deren katalytische Hydrierung erhalten kann (Houben-Wey 1 , 4.Aufl., 
Bd. 11/1, Seite 562). Bevorzugt werden so die Bisaminopropyl- 
ather diprimSrer Diole hergestellt. Die beiden Hydroxy lgruppen 
der Diole bzw. in den Sthern die O-Atome sind in den tech- 
nisch wichtigen Stoffen dieser Gruppe verbunden durch Alkylen- 
grUppen wie z#B. 



-A- = -(CH 2 ) U - 

-(CH 2 ) 10 - 



Butandiol-1,4 
Hexandiol-1 ,6 
Dekandiol-1,10 



Diese Alkylengruppen kSnnen auch an den nicht direkt mit der 
Hydroxy Igruppe der Diole verbundenen C-Atomen Alkylgruppen 
tragen. 

\ 

CH, 

z.B. -A- = -CH 2 -C-CH 2 - (Neopentylglykol) 

CH, 

5 



19H/75 
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Oder: -CH 2 -CH-CH 2 -CH 2 - (2-Methylbutandiol-l,^) 



Weiter kSnnen diese Diole aus Xthylenoxid gewonnen worden 
sein durch Umsetzung mit Wasser oder Monoalkylaminen . Bei- 
spiele f£ir solche Diole sind 

z.B. -A- = -(CH 2 ) 2 -(0-CH 2 -CH 2 ) n -: n = 0 Jtthylengly kol 

n = 1 Diathylenglykol 
n = 3 Triathylenglykol 

oder -A- = -(CH 2 ) 2 -N-(CH 2 ) 2 - : N-MethyldiSthanolamin 

CH ~r 
J 

Bei der Herstellung der Bisami nop ropy lather aus den beschrie- 
benen Diolen handelt es sich um einen speziellen Fall der 
Gewinnung von 3-Alkoxypropy laminen- 1 aus Alkoholen und Acryl- 
nitril mit anschlieAender OberfUhrung der Nitril- in primSre 
Aminogruppen* 

Der erste Reaktionsschritt , die Addition von Alkoholen an die 
Doppelbindung des Acrylnitrils wird allgemein durch Mischen 
der Komponenten bei erhohter Temperatur und unter Katalyse 
durch alkalisch reagierende Stoffe wie Alkalihydroxy de oder 
quaternSre Ammoniumhydroxide vorgenommen. Meistens werden 
diese Umsetzungen absatzweise durchgef iihrt . Sie kSnnen jedoch 
auch kontinuierlich gestaltet werden. 

Bei der zweiten Stufe, der Hydrierung der substituierfcen 
Propionitrile, wird vorzugsweise kontinuierlich gearbeitet. 
Dabei wird den zu hydrierenden Dinitrilen i.a. flttssiges 
Ammoniak zugesetzt, u.a. um moglichst nur primSre Amine aus 
den Nitrilgruppen zu erhalten. Gemeinsam mit Wasserstoff 
passieren diese Gemische Reaktoren mit fest angeordnefcen Oder 
suspendierten Katalysatoren, an denen bei erhShtem Druck 
und erhBhter Temperatur die Hydrierung erfolgt. Die Kataly- 
satoren enthalten meistens Kobalt oder Nickel. 

709825/ 0 9 59 3 " 
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Es ist weiter bekannt, daft man im Falle der Umsetzung mono- 
f unktioneller Alkohole R-OH mit Acrylnitril einen leichten 
Uberschuft an Alkohol wShlt, um das Acrylnitril vollstSndig 
zu verbrauchen, z,B. weil es sich um eine sehr giftige Ver- 
bindung handelt. Der wesentliche Grund fiir diese Maftnahme 
ist Jedoch.ein anderer: 

Es ist eine bekannte Erfahrung, daft "freies", d.h. nicht 
umgesetztes Acrylnitril die Hydrierung fl-substituiert er 
Propionit rile stark erschweren kann, Zwar wird ein Teil 
des Acrylnitrils erwartungsgemfift in n-Propylamin Uberftlhrt. 
Sehr hfiufig aber polyrnerisiert ein mehr Oder minder grofter 
Anteil, bevor die Doppelb indung durch Wasserstoff angegriffen 
wird* Solche Polymerisate belegen die Kataly satoren, vermindern 
ihre AktivitSt und fSrdern den mechanischen Zerfall von 
stiickigen Kataly satoren.. Das kann so weit gehen, daft ein Hy- 
drierreaktor nach wenigen Tagen v511ig verstopft ist und 
der Katalysator gewechselt werden muft, 

. Bei der Umsetzung von Diolen mit Acrylnitril ist es nicht 
mftglich, die beschriebenen Auswirkungen eines Oehaltes an 
Acrylnitril in CyanSthy Ifithern durch einen molaren Uberschuft 
an OH-Xquivalenten Uber die Doppelbindunrren des Acrylnitrils 
zu vermeiden. Es enstehen in diesem Pall erhebliche ^lengen 
an Diol-mono-cyanathyiathern 

HO-A-0-(CH 2 ) 2 -CN 

deren Hydrierung zu unerwflnschten Hydroxy aminen f tthrt . 

HO-A-0-(CH 2 ) 3 -NH 2 . 

Will man sehr gute Ausbeuten erzielen, so ist im Falle der Um- 
setzung von Diolen zu Diaminen ein leichter Oberschuft an Acryl- 
nitril nicht zu umgehen. 
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Damit ergibt sich das Problem, wie man einen solchen Ober- 
schuB nach der Umsetzung der Diole mit Acrylnitril entfernen 
Oder unschSdlich raachen kann. Eine bekannte M^^lichkeit ist, 
die alkalischen Katalysatoren, vor allem Alkalihydroxide , 
zu neutralisieren und so unwirksam zu raachen. 

Dann kann das nicht umgesetzte Acrylnitril durch Destination 
entfernt werden, ohne da& die Biscyanathy lather dabei Acryl- 
nitril abspalten. Aber selbst wenn man die bei der Neutralisa- 
tion gebildeten Salze durch Filtrieren entfernt, wird die an- 
schlieJiende Hydrierung durch diese gesamte Prozedur beein- 
tr&chtigt: Nicht nur sauren, die chlor- Oder schwef elhaltige 
Anionen besitzen, sondern auch z.B, PhosphorsSure kann eine 
schnelle Inaktivierung von Hydrierkatalysatoren bewirken. 

Falls thermisch labile quaternSre Ammoniumhydroxyde als Kata- 
lysatoren far die Umsetzung von Diolen mit Acrylnitril ge- 
dient haben, kann man diese durch Erhitzen unwirksam machen 
und dann Acrylnitril abdestillieren. Es besteht jedoch die 
Gefahr, dafi sich dabei CyanSthy lather zersetzen k3nnen, 
unter Umstanden explos ionsartig. 

Alle bekannten MOglichkeiten sind also im technischen Mafistabe 
mit Nachteilen oder Gefahren verbunden. 

Aufgabe der Erfindung ist die Schaffung von MaBnahmen, mit 
denen ohne andere Nachteile die Anwesenheit von Acrylnitril 
in Reaktionsgemischen, die CyanSthy lather enthalten und zur 
Hydrierung bestimmt sind, verhindert werden kann. 

Es wurde nun gefunden, daB man Aminop ropy lather mehrwertiger 
Alkohole durch Anlagerung von ttberschilssigem Acrylnitril an 
mehrwertige Alkohole in Gegenwart alkalischer Katalysatoren 
und Hydrierung der erhaltenen CyanSthy lather , wobei das noch 
Uberschassige Acrylnitril vor der Hydrierung beseitigt wird, 
mit besonderem Vorteil erhait, wenn man das zur Hydrierung 
bestimmte Reaktionsgemisch, das mehrwertige Cyanathyiather 
neben untergeordneten Mengen an Acrylnitril und gegebenenfalls 
Cyanathyiatheralkoholen enthait, vor der Hydrierung mit 
Ammoniak umsetzt. 7 0 9 8 2 5 /0959 _ 5 . 
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So ist es mQglich, den ne*ativen Einflufi des Acrylnitrils 
auf den Ablauf der Hydrierung weitgehend zu vermindern : Wan 
fuhrt den Zulauf, das aus Alkohol und Acrylnitril erhaltene 
Gemisch von vollstandig umgesetzten Cyanathy lathern mit unter- 
geordneten Mensen an Cyanathy latheralkoholen und Acrylnitril, 
nieht direkt in den Hydrier^reaktor , sondern nach Zugabe von 
Ammoniak durch einen leeren Oder mit irgendwelchen Full- 
k5rpern gefQllten Reaktor, der dem Hydrierreaktor vorge- 
schaltet ist. Er wird ira folgenden kurz Vorreaktor genannt. 
Das Acrylnitril in. Zulauf geht wahrscheinlich in Aminomt rxle 
Uber entsprechend den 'folgenden Gleichungen: 

* 

(I) NH, + CH = CH-CM > NH 2 -CH 2 -CH 2 -CN 

(II) NH3 ♦ 2 CH 2 = CH-CM > m (CH 2 -CH 2 -CN) 2 

Oberraschend ist dabei, dafl nach der weitgehenden Umsetzung 
des Acrylnitrils keine weitere Reaktion des Ammoniaks mit den 
Cyanathylathern erfolgte (entsprechend III) 



(III) CH-CH 2 -CH 2 -0-X-0-CH 2 CH 2 -CN ♦ MH, > 

CN-CH 2 -CH 2 -NH 2 + HO-X-0-CH 2 -CH 2 -CN 

wenn geeignete Bedingungen eingehalten werden. Die weitgehende 
Umsetzung des Acrylnitrils ohne Aminolyse von Biscyanathyl- 
athern gelingt dann, wenn z.B. im Vorreaktor eine Temperatur 
von etwa 0 bis 35°C und eine Verweilzeit von etwa 100 bis 
10 Minuten eingehalten wird. Auch geringfilgig hohere Tempera- 
tur verbunden mit kiirzerer Verweilzeit 1st vielfach moglich. 

Die Wirkung dieser Mafinahmen auf die Hydrierung ist sehr 
gUnstig: Wahrend die Standzeit eines Festbettkatalysators ohne 
die Oberfuhrung von Acrylnitril in Aminonitrile oft nur 
einige Wochen betragt, kann ein solcher Reaktor, dem kein 
Acrylnitril im Zulauf zugefuhrt wird, mehrere Monate be- 
trieben werden. Ein Zerfall von Katalysatoren unter Verstopfung 
des Hydrierreaktors wird nicht mehr beobachtet. Die Amino- 
nitrile werden bei der Hydrierung in die entsprechenden Di- 

- 6 - 
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bzw. Triamine ttberfilhrt. F.s bildet sich iiberwiegend 1,3-. 
Diaminopropan , das abgetrennt und als Wertprodukt verwendet 
werden kann, 

Es wurde weiter gefunden, daA die vorerwShnte L5sung noch 
verbessert werden kann, wenn man den Cyan§thyl&ther enthal- 
tenden Reaktionsgemischen vor der Zugabe von Ainmoniak relativ 
kleine Mengen bestimmter Losun^smittel hinzusetzt. Es handelt 
sich um aprotische, polare Lf5sungsmittel . Sie sind mit Wasser 
mischbar, losen aber auch organische Stoffe sehr gut. Beispiele 
sind etwa N-Methylpyrrolidon, Dimethylacetamid , Tetrahydro- 
furan, Dioxan und GlykoldimethylSther Es kann angenommen 
werden, daB es sich stets um Gtoffe handelt, die als gute 
Losuncsmittel fiir Polyacry lnitril bekannt sind. 

Die hier beschriebene Erfindung besteht also 

a) in der Oberftlhrung des Acrylnitrils im Zulauf der Hydrie- 
rung in Aminonitrile 

b) sowie gegebenenf alls Zusatz eines aprotischen LBsungs- 
mitt els fttr Polyacry lanitril . 

Zur praktischen Benutzung der Erfindung ist noch im einzelnen 
zu sagen: 

Die Ammoniakmenge richtet sich zweckm&Big nach der auch fdr 

sie 

die Hydrierung gilnstigen Ammoniakmenge ; /Qient bekannt lich 
zur Vermeidung von Kondensationsreakt ionen und f6rdert den 
glatten Ablauf der Hydrierung. Die 5- bis 20-fache Wenge an 
Ammoniak, bezogen auf den Cy anSthy lather , ist liblich- 

Die Menge des Losungsmittels ist i.a. gering und betrSgt z.B. 
50 % des Reaktionsgemisches , dem sie zugesetzt wird* 

Dabei Uberwiegt der Efrekt der ersten Maftnahme bei weitenu 
Obrigens verbessern L5sungsmittel wie Alkohole die Hydrierung 
nicht. 

- 7 - 
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Die Erfindung ist besonders wichtig bei -der Herstellung von 
mehrwertigen, insbesondere zweiwertigen Bis-Aminopropy lSthern 



NH 



2 - ( CH 2 ) j-O-A-0- ( CH 2 ) 3 "NH 2 



wobei A steht fUr eine die beiden Xthersauerstof f atome ver- 
bindende,. gegebenenf alls substituierte Kette von Atomen und z« B, 
sein kann 

R i •. 

-(CH-) -C-(CHO - ra =0-5; n = 0- ^*,m+n = 1 

d m | c. n 

R 2 R 1 = H Oder .Alkyl (Methyl, Athyl) 

R 2 =,H oder Alkyl (Methyl, Xthyl) 

Oder -(CH 2 ) 2 - [b-CH 2 -CH 2 ~l - (n = 0 - 3) 

. n 



Oder -(CH 2 ) 2 -N-(CH 2 ) 2 - R = Alkyl (Methyl, Xthyl) 

R 

mittels kontinuierlicher Hydrierung von durch Umsetzung von 
zwei- oder mehrwertigen Alkoholen mit Acrylnitril erhaltenen 
Cyanftthyiathern 

CN- ( CH 2 ) 2 -0-A-0- ( CH 2 ) 2 -CN 

Die Herstellung der Cyanathylfither geschieht bei erhOhter Tem- 
peratur und ist fUr die Wirkung der Erfindung ohne Belang» Die 
der Hydrierung erf IndungsgemSfc vorgeschaltete Reaktion ge- 
schieht zweckmafiig so, daft man zu 1 Teil BiscyanathylSther 
0,2 bis 3,0 Telle eines mit Wasser vollstSndig mischbaren 
N-DialkylcarbonsSureamides , eines N-Alkyllactams oder eines 
Athers und anschliefiend bei erhShtem Druck 1-10 Telle 
Ammoniak gibt und diese Mischung bei Drucken zwischen 5 und 
300 bar einen den eigentlichen Hydrierreaktor vorgeschalte- 
ten Reaktor passieren la&t, bevor sie nach Zugabe von Wasser- 
stoff und eventuell weiterem Ammonaik im nachgeschalteten Hy- 
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drierreaktor bei Drucken zwischen 20 und 300 bar and Tem- 
peraturen zwischen 50 und 120°C der kataly tischen Hydrierunp; 
unterworfen wird. 

Aus den erfindungsgemfifi besonders hfiufig hergestellten Diaminen 
mit zwei Xthergruppen werden vor allem Kunstharze gewonnen, 
indem man sie mit Epoxiden Oder mit DicarbonsSuren umsetzt. 

Die einzelnen, nachf olgenden Beispiele enthaltenen Menken- 
angaben in Teilen beziehen sich auf das Gewicht. Sie verhal- 
ten sich zu Volumenteilen wie Kilogramm zu Litem. 

Beispiel 1 

In einem RUhrkessel mit Heiz- und KtthlmSglichkeit wurden 

4 300 kg Butandiol-1,4 vorgelegt und auf **0 o C erwSrmt. Mach 
Zugabe von 6 kg Trimethylbenzylammoniumhydroxid werden 

5 565 kg Acrylnitril unter KQhlung so zugegeben, daft sich die 
Temperatur im RUhrkessel auf *40 - 50°C halt. Mach Beendigung 
der Zugabe des Acrylnitrils wurde der Inhalt des Rtthrkessels 

k Stunden auf 50°C gehalten. 

Er hatte folgende Zusammensetzung: 

ca. 90 % Butandio lb iscyanfithy lather 
ca. 5 % ButandiolmonocyanSthyiather 
ca. 4 % Acrylnitril 

1 % undestillierbare Stoffe 

Dieses Gemisch wird in 6 000 kg N-Methylpyrrolidon-2 gelttst. 
Von dieser LSsung wurden 300 kg pro Stunde bei 200 bar mit 
1 500 kg fltlssigem Ammoniak gemischt. Diese Mischung wurde 
durch einen mit FUllkSrpern gef tlllten Vorrektor von 2 m^ 
freiem Volumen bei 200 bar und 25°C gefUhrt. Nach dem Passie- 
ren dieses Vorreaktors, Zufuhr von 80 kg Wasserstpff je Stunde 
entsprechend 890 Ncbm und Erwftrmen des Gas-Flttssigkeits- 
gemisches auf ca. 60°C wurde es durch einen mit 300O kg fest , 
angeordnetem Hydrierkataly sator gefUllten Hydrierreaktor ge- 
schickt* 

ttn:*^ ]*MiS«*o 709825/0959 -9- 
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Die Temperatur am Ausgang dieses Hydrierreaktors lag zwischen 
80 und 95°C, der Druck bei ca. 200 bar. 

Nach Abtrennung von nicht umgesetztem Wasserstoff und vom 
Ammoniak erhielt man ein Produkt der nachstehenden Zusammen- 
setzung: 

ca. 55 % Butandiol-di-aminopropy lather 
ca. 3 % Butandiol-mono-aminopropy lather 
ca. 2,5 % 1,3-Diaminopropan 
ca. 0,5 % Dipropylentriamin ^ 

2 % Hochsieder bzw. undest illierbare Stoffe 
ca. 37 % N-Methylpyrrolidon 

Das Reaktionsgemisch wurde durch fraktionierte Destination 
in seinen Komponenten aufgetrennt. Das abgetrennte N-Methyl- 
pyrrolidon wurde wiederverwendet. 

In der beschriebenen Weise konnte die Produktion Uber fUnf 
Monate fortgefuhrt werden. Ein merklicher Abfall der Aktivitat 
des Katalysators trat nicht ein,ebenso keine Vermehrung des 
Anfalls an Stoffen, die h8her|sieden als Butandiol-di-amino- 
propyiather. Beim Ausbau des Katalysators wegen Produktwechsel 
erwies sich der Katalysator als kaum zerfallen. Es hatten 
sich auch keine Konglomerate aus Kontaktst range n • durch Verbacken 

gebildet. 

Vergleichsversuch a) 

Es wurde so vorgegangen wie im Beispiel 1, es wurde jedoch 
dem rohen But andiolbiscyanathy lather kein LSsungsmittel zuge- 
setzt. Nach Zugabe von Ammoniak wurde die erhaltene Mischung 
nicht durch einen Vorreaktor gefOhrt, sondern mit dem Wasser- 
stoff gemeinsam direkt in den Hydrierreaktor gegeben. Trotz 
gleichen Temper at urprof ils im Hydrierreaktor wie im Beispiel 1 
konnte die Produktion nur vier Wochen betrieben werden, die 
Aktivitat des Katalysators lieft dann stark nach. Der Hydrier- 
reaktor wurde unpassierbar durch Verstopfung infolge Zerfalls 
und Verbackens des Katalysators. 

- 10 - 
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Von Anfang an hatte der ammoniak- und wasserstof f reie Hydrier 
austrag relativ viel (A - 5 1) Hochsieder enthalten. Dieser 
Anteil stieg laufend an bis auf ca. 10 %. 

Vergleichsversuch b) 

« 

Es wurde so vorgegangen wie im Beispiel 1, nur wurde das 
N-Methylpyrrolidon durch die gleiche Menge Methanol ersetzt. 
Vorreaktor und Hydrierreaktor wurde betrieben, wie im Bei- 
spiel 1 angegeben. Nach 3 Monaten fiel die Aktivitat des Kata 
lysators ab . Er erwies sich beim Ausbau als stellenweise 
zerfallen und verbacken. 

Beispiel 2 

1 Volumenteil flflssiger roher Decandiol-biscyanathy lather , 
der 10 % Decandiolmonocyanathy lather und 6 % Acrylnitril 
enthait, wird mit 1 Volumenteil Tetrahydrofuran verdtinnt. 

Gemeinsam mit 0,1 Teilen Ammoniak werden 0,06 Teile dieser 
LSsung durch ein auf 30°C gehaltenes Rohr geleitet. Die 
Verweilzeit in dies em Rohr betragt 60 Minuten. Nach Zugabe 
von A Teilen Wasserstoff /Stunde entsprechend 4,^5 Nm'/h 
und ErwMrmen des resultierenden Gas-FlUssigkeitsgemisches 
auf 60°C wird dieses Uber einen mit durch Reduktion von aus 
Kobaltoxid geformten Strangen (Durchmesser = 2 mm; LSnge 
= *4 mm; 0,5 Volumenteile) erhaltenem Katalysator gefUllten 
Reaktor bei 200 bar und ca. 80°C am Reaktorausgang gefdhrt. 

Durch destillative Auftrennung des Reaktionsgemisches erhait 
man pro Stunde 0,025 Teile Decandiol-di-aminopropy lather 
mit einem Reingehalt von 95 %• 

Beispiel 3 

Je 1 Mol Neopentylglykol wird mit 2,15 Mol Acrylnitril bei 

50°C und unter Katalyse durch Triathyl-hydroxyathy lammonium- 

hydroxid umgesetzt. Das Reaktionsgemisch aus 89 % Neopentyl- 

- 11 
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glyko lb iscyanathy lather , 6 % Neopenty iglykolmonocyanathyl- 
ather und 5 % Acrylnitril wird mit der gleichen Menge N-Di- 
methylacetamid verdunnt. 

Von dieser Losung werden mit einer Verweilseit von 40 Minuten 
0,06 Teile pro Stunde nach Zumischung von 0,2 Teilen Ammoniak 
pro Stunde durch ein auf 20°C gehaltenes Rohr gefuhz't, Nach 
Zudosierung von Wasserstoff wird kontinuierlich faei 120 bar 
und 60 - 90°C an 0 3 6 Teilen Festbettkataly sat or hydriert.- 
Durch Auftrennung des Reaktionsgsriisches warden pro Stunde 
0,026 Teile Neopenty 1 giy kol- bis -ami no prop;/ lather mit einer 
Reinheit von 98 % erhalten. 

Beispiel 4 

Ein Teil eines aus ■ Diathylenglykol und Acrylnitril erhaltenes 
Gemisch mit 91 % Diglykolb iscyanathy lather , 5 % Z±-ly kolraono- 
cyanathylather und 4 % .Acrylnitril wird mit 0^6 Teilen Dioxan 
verdunnt. Die erhaltene LSsung wird bei erhShtem Druck mit 5 
Teilen fliissigem Ammoniak gemischt. 

Von dieser Mischung werden- pro Stunde 0,33 Teile mit einer 
Verweilzeit von 30 Minuten durch ein auf 20°C gehaltenes Rohr 
und anschlie&end gemeinsam ;mi t Wasserstoff durch einen mit 
0,5 Volumenteilen Hydrierkatalysator geftilltcn Reaktor gefUhrt. 
Nach Hydrierung bei 80 bar und einer mittleren Temperatur von 
75°C im Hydrierreaktor wird ein Reaktionsgemisch erhalten, 
aus dem durch Destination mit einer Ausbeute von 90 % der 
Theo>»ie, bezogen auf eingesetzten Digly kolbiscyanSthy lather 5 
ein sehr reiner Diglykol-di-aminopropy lather erhalten wird. 

Beispiel 5 

N-MethyldiathanolaminbiscyanSthyiather mit einem Gehalt an 

8 % Monocyanathyiather und 3 % Acrylnitril wird mit dem gleichen 

Vo lumen N-Me thylpy rrolidon verdunnt. 
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Qemeinsam mit je 0,2 kg Ammoniak werden stilndlich 0,06 k& des b 
schriebenen Gemisches durch ein auf 10°C p;ehaltenes Rohr mit 
einem Innendurchmesser von 12 mm und einer LSnge von *4 000 mm 
und anschlieftend (nach Aufheizen auf 60°C und Zugabe von 
Wasserstoff bei 200 bar) durch einen 0,5 Liter fassen- 
den, mit kobalthaltigem Hydrierkatalysator geftilltem Reaktor 
gefilhrt. Durch Destination des Austrages des Hydrierreaktors 
erh&lt man N-Methyldi8thanolamin-di-aminopropy ISther mit 
einer Ausbeute von 95 % der Theorie, bezogen auf einpesetzten 
BiscyanathylSther. 
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